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@ Verfahren und Vorrlchtung zur Herstellung von polykristallinem Silizium 

(§) Verfahren zur Herstellung von poIykristaUinem Silicium in 
efnem Flie&battreaktor, bai walchem etn Raaktionsgas, das 
eine gas- oder dampfformige Siliciumverbindung enthalt. In 
ein Bett aus durch das Reaktionsgas flutdisiarten und mittals 
Mikrowellenenargte erhltzten Siliciumtailchan aingefuhrt 
wird, did gas- oder dampffdrmige Sillclumverbindung als 
Siliciummetall auf dan SiHcIumteilchen abgelagart wird und 
die nnit dem abgelagerten Silicium varsehanen Teilchan 
sowia nicht reaglerendes Fluidlsiarungsgas und gasformiga 
Nebanreaktlonsprodukte aus dam Reaktor entfornt warden, 
dadurch gekennzaichnet, daS das Flie&batt In eine Reak- 
tionszone, in der die gasformiga oder dampffdrmige Silici- 
umverbindung als Siliciummetall bai einar Reaktionstempe- 
ratur auf dan Siliciumtaiichen abgelagart wlrd, und in eine 
Haizzona untartallt wird, in der aina Fraktion der Siliciumtaii- 
chen mit Hilfe eines slilciumfreien Tr§gergasa8 fiutdisiart 
und mittels Mikrowellananergie uber die Reaktlonstampara- 
tur erhitzt wird, und dali die aufgehaiztan Sillciumteilchen in 
einem oberen Baralch der Haizzona mit den Siliciumteilchen 
der Raaktionszone unter Obartragung der Warme aus der 
Heizzona in die Reaktionszone vermischt warden. 
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Beschreibung 

Die Erfindung beaeht sich auf ein Verfahren zur Herstellung von polykristallinem Silicium in einem FlieBbett- 
reaktor, bei welchem ein Reaktionsgas, das eine gas- oder dampfformige Siliciumverbindung enthait, in ein Bett 
5 aus durch das Reaktionsgas fluidisierten und mittels Mikrowellenenergie erhitzten Siliciumteilchen eingefuhrt 
wird, die gas- oder dampffdrmige Siliciumverbindung als Siliciunimetall auf den Siliciumteilchen abgelagert wird 
und die mit dem abgelagerten Silicium versehenen Teilchen sowie nichtreagierendes Fluidisierungsgas und 
gasfSrmige Nebenreaktionsprodukte aus dem Reaktor entfemt werden. Die Erfindung bezieht sich auch auf 
eine Vorrichtung zur Durchfuhrung eines solchen Verfahrens. 

10 Insbesondere bezieht sich die Erfindimg also auf ein verbessertes Verfahren und eine Vorrichtung zur 
Mikrowellenbeheizung bei der Herstellung von polykristallinem Silizium unter Verwendung eines FlieQbettpro- 
zesseSp bei dem eine Siliziumverbindung bzw. -quelle thermisch zersetzt oder reduziert wird, urn Silizium auf 
Siliziumteilchen bzw. -partikeln abzulagem. 
Hochreines Silizium mit einer polykiistaliinen Struktur (d h. "Polykristallines Silizium" oder Tolysilizium"), 

15 das ein Basismaterial fOr Halbleiter und Solarzellen darstellt, wird durch thermische Zersetzung oder Wasser- 
stoffreduktion eines Siliziumquellengases hergesteilt Dieser ProzeB wird chemische Dampfabscheidung (CVD 
» chemical vapor deposition) genannt Weltweit ist Polysilizium fur Halbleiterzwecke mittels des Siemens-Re- 
aktors hergesteilt worden. In einem derartigen chargenweise arbeitenden CVD-Reaktor werden schmale Stan- 
gen aus Polysilizium mittels elektrischem Strom erhitzt und dann werden die erhitzten Stangen einer gasformi- 

20 gen Mischung aus Wasserstoff und Siliziuraquellengas ausgesetzt In jungster Zeit waren BemQhungen darauf 
gerichtet, zur Massenproduktion von hochreinem Silizium FlieSbettsysteme als verbessertes CVD-Reaktorsy- 
stera einzusetzen. Fliefibettreaktoren sind eine nfitzliche Einrichtung, um im hohen MaSe feste Oberflachen 
einem Reaktionsgas auszusetzen, wodurch eine wirtschaftliche Betriebsweise erzielt wird. Wenn ein Siliziura- 
quellengas ein FlieBbett aus PoIysQiziumpartikelnt nachfolgend abgekurzt als "^iliziumpartikeln", durchstromt, 

25 wird elementares Silizium auf deren Oberflachen abgelagert, wodurch diese Partikeln in ihrer Grd&e anwachsen. 
Ein weiteres Merkmai eines FlieBbettsystems iiegt darin, daB das Polysiliziumprodukt in Form eines Granulates 
erhalten wird, das naherungsweise laigelformig ist Dieses frei flieBende, granulare Polysilizium ist sofort 
transportabel und verarbeitbar, wahrend das stangenformige Produkt aus dem Siemens- Reaktor zur Urawand- 
lung des Polysilizium in Einzelkristalle nach dem Czochralski- Verfahren in Bruchstucke gebrochen werden muB. 

30 Deshalb ist granuiares Polysiliziimi wesentlich fur das kontinuierliche Wachstum eines Einzelkristalles mittels 
eines modifizierten Czochralski-Ziehapparates. 

Trotz seiner Vorteile ist die Verwendung eines FlieBbettreaktors nicht ohne Probleme. Bei Verwendung von 
FlieBbetten zur Herstellung von Polysilizium sind die Siliziumpartikeln im FlieBbett anfallig fiir Agglomeration 
oder Sintem aufgrund eines verlangerten Kontaktes, wobei diese effektiv bei hohen Temperaturen von etwa 

35 lOOCC durch das auf ihren Oberflachen abgelagerte Silizium miteinander verklebt werden. Die agglomerierten 
oder gesinterten Partikeln konnen als Brocken anwachsen, die dazu neigen, sich auf dem Boden des FlieBbettes 
abzusetzen. Dies kann Probleme im Betrieb zur Folge haben und die wirksamen Oberflachengebiete fur die 
Siliziumablagerung sind im groBen Umfang reduziert Dieses Problem ist im groBen Umfang von der Partikel- 
gr5Be und der Temperatur abhangig, GemaB der Pardkelklassifikation von Geldart (s. Kunii und Levenspiel, 

40 Fluidization Engineering, 2. Auflage, Butterworth-Heinemann, 1 99 1 , S. 75 — 79) ist bei FlieBbetten mit Femparti- 
keln (Gruppe C) die Agglomeration oder das Sintem bedeutsam und kann im groBen Umfang dtuxh VergrdBem 
der PardkelgrdBe uber etwa 40 \sja reduziert werden. Sofem die Partikeln im FlieBbett groBer als etwa 100 jun 
(klassifiziert als Partikeln der Gruppe B oder D) sind, sind die zwischen den Partikeln wirkenden Kohasionskraf- 
te verglichen mit den viskosen Kr^ften, die durch das Fluidisierungsgas auf die Partikel ausgeQbt werden, 

45 vemachlassigbar. Somit ist zu erwarten. daB ein verlangerter tContakt zwischen den Siliziumpartikeln durch 
VergrdBerung der PartikelgrSBe und ebenf alls durch eine geeignete Auslegung des Reaktors, damit das Fluidis- 
ierungsgas gleichmaBig verteilt wird, verhindert werden kann. Auf der anderen Seite sollte das Sintem derarti- 
ger Siliziumpartikeln mehr von der Temperatur abhangea In einer Veroffentlichung (Ceramic Fabrication 
Processes, ed WJ). Kingery, MIT Press, Cambridge, Massachusetts, 1958, S. 120— 121) wird die Temperaturab- 

50 hangigkeit des Sintergrades bei Keramik, k, als ic proportional zu exp [— Q/RT] beschrieben, wobei Q, R und T 
der Aktivierungsenergie, der Gaskonstante und der Temperatur entspricht Die TemperaturabhSngigkeit der 
Absetzrate des Siliziums beruht auf derselben Abh^ngigkeit DemgemaB sollte der Kontakt der Siliziumparti- 
kehi mit imd die Siliziumabsetzung in der Nahe der Reaktorwande, die fiber der erforderlichea CVD-Tempera- 
tur gehalten werden, zu einer erhohten Wahrscheinlichkeit der BrQckenbildung zwischen den Partikchi zusam- 

55 men mit einer Verstaricung der Siliziumablagerung an den Brttcken, nachfolgend zu einem Schwebzustand der 
agglomerierten Partikeln und schlieBlich zur Bildung von Clustem fuhren. Sofem die Reaktorwande mittels 
Widerstandsheizungen beheizt werden, was im groBen Umfang praktiziert wurde, sind die Wande unauswcich- 
lich das heiBeste Gebiet innerhalb des Reaktors. Deshalb ist die Siliziumablagerung in der Nahe der heiBen 
Reaktorwande ziu- Vermeidung des Sinterproblems der Partikehi nicht empfehlenswert 

60 Bet der Verwendung von Widerstandsheizungen fOr CVD-Reaktoren mit FlieBbett treten wetterhin Probleme 
mit starker Wandablagerung, Kontamination des Polysiliziumproduktes und Schwierigkeiten bei der Material- 
wahl und der Reaktorgestaltung auf. Um die Ablagerungstemperatur innerhalb des FlieBbettes aus Siliziumpar- 
tikeln aufrecht zu erhalten, sollte die Reaktorwand mit einer wesentiich hSheren Temperatur als die Ablage- 
rungstemperatur beheizt werden, sofem Widerstandsheizungen am Umfang der Wand zma Einsatz kommen. 

65 Dann ist der Ablagemngsgrad des Siliziums an der Innenwand des Reaktors aufgmnd der hohen Temperaturab- 
hangigkeit der Siliziumablagerung groBer als auf den Siliziumgranulaten. Deshalb kann dieser ProzeB nicht 
kontinuierlich ausgefGhrt werden, sondem muB zum Austausch oder zur Reinigung der Reaktorwand periodisch 
unterbrochen werden. 
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Bei Verwendung eines Quarzreaktors, dessen Material eines der Materiaiien ist, die zur Herstellung von 
hochreinem Siliziura am meisten empfehlenswert sind, wird weiterhia der Reaktor wegen dec extreni hohen 
Differenz zwiscfaen der thermischen Ausdehnung der Quarzreaktorwand und der hierauf abgelagerten Silizium- 
schicht schr erapfindlich gegeniiber thermischem Schock. Dann fuhrt die umfangreiche Wandablageamg HhU- 
cherweise dazu, daB der Quarzreaktor wahrend der Abkuhlung vor der Reinigung bricht oder in manchen Fallen 5 
sogar schon davon Zur Vertneidung des Wandbruches wurde die Verwendung emes Graphiteinsatzes innerhalb 
einer Reaktorkammer vorgescWagen, dessen Innenwand durch eine anfangliche Siliziumablagerungsreaktion 
mit SUiziumkarbld hescbichtet wird (5. US-Patent Nn 4,092;446X Da Silizium und Siliziumkarbid hinsichtlich der 
thermischen Ausdehnung ahnlich sind, kann der Einsatz wirkungsvoli im verlangerten CVD-Betrieb Verwen- 
dung findea Das Siliziumprodukt aus einera derartigen Reaktor ist jedoch nicht frei von Kontaminierungen von lo 
Karbonverunreinigungen. Weiterhin erfordert die betrachtliche Siiiziumablagerung auf der Wand des Einsatzes 
die periodische Unterbrcchung des CVD-Betriebes. Deshalb ist ein wirkungsvolles Verfahren zur Beheizung des 
FlieBbettes abweichend von der Wandheizung erforderlich, um einen FlieBbettreafctor in wirksamer Weise ziu- 
Herstellung von Polysiliziuragranulaten zu verwenden. Die Beheizung der Siliziumpartikeln kann mittels inner- 
halb des FlieBbettes angeordneten Elektroden oder durch kontinuferfiches Zirkdieren der Fartikein durch einen is 
Reaktor und durch eine separate Heizeinrichtung ausgefOhrt werdea Diese Heizverf ahren machen den Einsatz 
zusatzlicher komplizierter Vorrichtungen innerhalb des niefibettes se]bst erforderlich und/oder erfordem das 
kontinuierliche Zirkulieren der Siliziumpartikeln in oder aus dera Reaktor, wodurch die Anordnung und die 
Betriebsweise korapfexer wird. Weiterhin fuhrt der erhohte Kontakt zwischen den Siliziumpartiketa und den 
Oberfiachen der Elektrodenwand oder der separaten Heizeinrichtung mit den erforderlichen Leitungen fur die 20 
PartikeizirkuJation offensfchtJicb zu e'lnem Aawacbsen der Kontamination nut Verunreinigungen im Silizium- 
produkt 

Um das Probhm hinsichtlich der Wandheizung zu verringern, wiu^e ein FlieBbettreaktor mit Rezirkulation 
vorgeschlagen, der in dem US-Patent Nr. 4^92,245 und dem japanischen Patent KOKAI Nr. 2-30611 (1990) 
beschrieben wird. Der Reaktor zeichnet sich durch einen am Rand angeordneten Ringheizbereich aus, in dem 25 
nach unten flieBendes Siliziumpartikehi vorliegen, die durch die iuBere Heizbereichwand, d. h. durch die Reak- 
torwand, erwSrmt werden und dann in eine inncre Reaktionszone Oberfuhrt werden. Die Partikeln gelangen an 
einem oberen EinlaB in den Ringheizbereich und verlassen diesen an einem unteren AusiaS. Die CVD-Reaktion 
wird hauptsachlich in der inneren Reaktionszone durchgefuhrt, durch die ein Siliziumquellengas nach oben 
strdmt Die MassendurchfluBrate der absinkenden Partikehi durch die Heizzone und die Tempera turdifferenz 
zwischen der auBeren Ringraurawand und diesen Partikeln soUte groB genug sem, urn dem Ringraum die 
erforderiiche Warrae zur Verftlgung zu steUca. Es ist dann schwierig, einen nach oben ausrcichenden Betrag 
eines Tragergases, beispielsweise Wasserstoff, zur Vermeidung des Durchbruchs von Siliziumquellengases von 
der Reaktionszone durch beide Enden der Heizzone zur Verfiigtmg zu stellen, wfihrend gleichzeitig die H5he des 
nach unten gerichteten Massenstromes der Silizimnpartikeln. die in der Heizzone erwarmt werden solien, 35 
aufrechterhalten bleiben soil Die Strdmungsgeschwindigkett des Tragergases mtiBte mindestens so groB wie 
diejenige sein, die zum Einsetzen der Fluidisierung der absinkenden Partikeln erforderlich ist Somit kann die 
EinfUhrung des Siliziumquellengases zusammen mit den herabfallenden Siliziumpartikeln und deren gasfdrmlge 
Diffusion von der Reaktionszone in den Ringraum durch einen derartigen Betrag eines nach oben strdmenden 
Tragergases nicht vermieden werden. Obwohl der Anteil des Siliziumsquellengases, das in die Heizzone fiber- 40 
tntt mcht signifikant ist, wird ein Anteil hiervon an den ^uBerea Ringw3.nd€n natUrlich zersetzt, die betracbtlich 
hetBer sein mfissen ahi die PartikehL Aus diesem Gnmd kann der vorgeschlagene Reaktor mit Z'u-kuliening das 
Problem der Ablagerung an der SuBeren, auBen beheizten Ringraumwand reduzieren, aber nicht verhbdenL 
Daneben ist der konvektive Wfirmcbereich und Warmeverlust dm-ch das in der Heizzone aufstrdmende TrSger- 
gas betrachtJich. Es ist weiterhin erforderlich, bestimmte treibende Krafte, beispielsweise gepulste OasstdBe, as 
einzuleiten, um die Einf Qhrung der beheizten Partikeln von dem unteren AuslaB zu der Heizzone innerhalb der 
Reaktorzone zu veranlassen. Dann soUte der Warmeverlust aufgrund der Tragergases und des gepulsten 
Gasstromes durch ErhShung der Wandtemperatur ausgeglichen werden. Das Erfordemis der hohen Tempera- 
tur der Reaktorwand imd der niedrige Grad der Fluidisierung innerhalb der Heizzone kann zu emer Agglomera- 
tion der Partikeln in der Nahe der beheizten Wande ffihren. Aufgrund des m'edrigen Auslasses der Heizzone 50 
sollte die Gasverteilungseinrichtung zum Einftihren des Siliziumquellengases hnmer Kontakt mit den beheizten 
Partikeln haben. Dies fCihrt ublicherweise zur Ahlagenmg von SiUzium und zur KrustenbiJdung auf der Vertei- 
lungseinrichtung, sofem nicht die Einrichtung in ausreichender Weise unter die Zersetzungstemperatur des 
Siliziiuasquellengases gekUhlt wird. Es ist offensichtlich, daB eine derartige KOhlung den Warraeabergang von 
der Heizzone zu der Reaktionszone verringert Aus diesem Grund besteht Bedarf fOr einen verbesserten 55 
FlieBbettreaktor, bei dem erne separate Heizzone vorgesehen ist 

Um die Nachteile bei der WSnnezufuhr an die Wand ernes FlieBbettreaktors zu tiberwinden, wurde vorge- 
schlagen, die Silifflumpartikeln in einem CVD-Reaktor durch Bestrahlung mit elektromagnetischen Wellen zu 
bestrahlen, beispielswebe mit MikroweUen, die im Frequenzbereich zwischen 50 MHz imd 300 GHz liegen. Da 
Silizium ein Material ist, das im groBen Umfang Mikrowellen absorbiert kSnnen Mikrowellen in wu-ksamer eo 
Weise bei einem CVD-Prozefl mit Fh'efibett zum Einsatz kommen. Die Verwendung einer Mikrowellenheizung 
zur Herstellung von PolysiUdumgranulaten ist aus dem deutschen Patent Nr. 36 38 931 und aus dem US-Patent 
4J86A77 bekannt GeraiO der Bescbreibung der Patente werden die Mikrowellen in einer unteren Reaktionszo- 
ne des FlieBbettreaktors aufgebracht In der Reaktionszone werden die Siliziumpartikehi durch das Reaktions- 
gas {luldisiert und durch direktc Bestrahlung mit Mikrowellen erhitzt Es wurde beobachtet daB bei diesem 65 
Heizverfahren die ReaktorwSnde nicht heiBer sind als die Siliziumpartikeln, da Quarz fUr Mikrowellen un 
Bereich der CVD-Temperatur durchlSssig ist Trotz dieser Vorteile fUhrt dieses Verfahren zu einigen uner- 
wfinschten Beeintrachtigungen der CVD-Reaktion, die auf die du-ekte Bestrahlung der Reaktk>nszone rait 
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Mikrowellen zurtlckzufQhren sind. Wena Mikrowellen in die Reaktionszone durch die Quarzreaktorwande 
eindringen, absorbieren die Siliziumpartikein in der Nahe der Wande einen GroBteil der Mikrowellenenergie, da 
die Eindringtiefe der Mikrowellen mit der Temperatur abnimmt Deshalb sollten die Innenwande des Quarzre- 
aktors, die in direktem K ntakt mit den bestrahlten Siliziumwanden sind, so heiB wie diese Partikein gehalten 
werden. Deshalb tritt die Siliziumablagerung an den Innenwanden durch das Reaktionsgas nut gleichem Grad 
auf wie auf den beheizten Siliziumpartikein. Wenn die auf den Wanden abgelagerte Siliziumschicht. durch die die 
Mikrowellen durchtreten, ausreichend dick wird, absorbiert die Schicht selbst einen GroBteil der Mikrowellen- 
energie. Dies wiirde zu einer Akkumulation von Warme innerhalb der bestrahlten Schicht fuhren und nachfol- 
gend zu einem beschleuoigten Temperaturanstieg sogar oberhalb der Schmelztemperatur von Silizium. In 
diesem Fall waren die Vorteile der Mikrowellenbeheizimg beseitigt Zur Verraeidung dieses Problems be- 
schreibt das zitierte Patent eine Gaskuhlung an der AuBenseite der Reaktorwand, bei der die Mikrowellenbe- 
strahlung in die Reaktionszone nicht gestort wird. Weiterhin wird offenbart, daB eine derartige Wandkuhlung 
bei CVD-Prozessen bei Temperaturen von 700** C unter Verwendung von Monosilan als Siliziumquellengas 
wichtig ist Eine derartige Wandkfihlung vergroBert jedoch bekanntermaBen den Warraeverlust und erfordert 
somit hOhere Mikrowellenenergie, um die Reaktionstemperatur aufrecht zu erhalten. Weiterhin ist eine Isola- 
tion, die die ReaktorwSnde umgibt, nicht moglich. Die Gaskuhlung fuhrt somit zu einem starken Anwachsen des 
Energieverbrauches, wodurch die Anwendbarkeit der Mikrowellenheizung reduziert ist Wenn CVD-Verfahren 
mit Trichlorsilan als Siliziumquellengas bei Temperaturen uber 900** C durchgefuhrt werden, wird die Wandabla- 
gerung trotz Kuhlung der Reaktorwande wahrscheinlicher. Das hangt mit der Besonderheit zusammen, daB 
Trichlorsilan sowohl an den raikrowellenbestrahlten Siliziumpartikein als auch an den Reaktorwanden, sofem 
diese nicht unter 400*0 gekuhlt sind, ohne Temperaturselektivitat hinsichdich der Feststoffoberflachen zu 
Silizium zersetzt wird, wahrend die Pyrolyse von Silan selektiv auf heiBeren Siliriumpartikeln als auf gekiihlten 
Reaktorwanden auftritt. Mit Zunahme der Reaktionstemperatur sollte deshalb die Kiihlung der Reaktorwand 
bedeutsamer werden, ist aber im Betrieb schwierig auszufuhren. Weiterhin ist die Isolierung am Umfang der 
Reaktorwande zur Energieeinsparung unmdglidu Neben der Wandkuhlung ist gemaB dem Patent eine KCDilung 
der Gasverteilungseinrichtung, die die Reaktionszone tragt, durch Einfuhrung einer Kuhlflussigkeit in die 
Hnrichtung erforderlich, um eine betrachtliche Ablagerung von Silizium hierauf zu verhindem. Somit zeigt es 
sich, daB der zitierte CVD-ProzeB auf einer gleichzeitigen Beheizung und Kuhlung der Reaktionszone basiert, 
d h. direkte Beheizung der Reaktionszone mit Mikrowellen zusammen mit Kuhlung der Feststoffoberflachen, 
die den Reaktor umgeben, mittels Kuhlflussigkeiten, wodurch der Effekt der Mikrowellenbeheizung reduziert 
wird und der Energieverbrauch ebenso wie die Schwierigkeiten im Betrieb ansteigen. 

Ausgehend hiervon liegt der vorliegenden Erfmdung die Aufgabe zugrunde, ein Verfahren und eine Vorrich- 
tung zur Herstellung von polykristallinem Silicium vorzuschlagen, die verbesserte thermische Verhaitnisse 
aufweisen und die gleichzeitig einen wirksamen und sicheren Betrieb ermdglichen. 

Diese Aufgabe wird bei einem Verfahren der eingangs genannten Art dadurch geldst. daB das FlieBbett in eine 
Reaktionszone, in der die gasformige oder dampfformige Siliciumverbindung als Siliziummetall bei einer Reak- 
tionstemperatur auf den Silicixmiteilchen abgelagert wird, und in eine Heizzone unterteilt wird, in der eine 
Fraktion der Siliciumteilchen mit Hilfe eines siliciumf reien Tragergases fluidisiert und mittels Mikrowellenener- 
gie fiber die Reaktionstemperatur erhitzt wird, und daB die aufgeheizten Siliciumteilchen in einem oberen 
Bereich der Heizzone mit den Siliciumteilchen der Reaktionszone und der Obertragung der Warme aus der 
Heizzone in die Reaktionszone vermischt werden. Weiterhin wird die Aufgabe durch eine Vorrichtimg gemaB 
Anspruch 2 gel6st Vorteilhafte Ausgestaltimgen der Vorrichtung sind in den abhangigen Anspruchen aufge- 
fuhrt. 

ErfindungsgeraaB wird ein verbessertes Verfahren vorgeschlagen, um innerhalb eines FlieBbettreaktors ein 
wirkungsvolles Temperaturprofil zu schaffen und bei dem die Beheizung des Reaktors mittels Mikrowelle sehr 
wirksam ist Bei dem erfindungsgemaBen Verfahren ist ein FlieBbettreaktor vorgesehen, der eine Heizzone 
aufweist, die unterhalb des oberen Niveaus der Reaktionszone angeordnet ist Das Verfahren sieht weiterhin 
vor, daB die Temperatur der Reaktionszone mit der Hohe zunimmt Dies wird dadurch erreicht, daB mittels einer 
Trenneinrichtung das FlieBbett der Siliziumpartikein in eine Heizzone und eine Reaktionszone unterteilt wird, 
so daB die Siliziumpartikein von beiden Zonen oberhalb der Heizzone durch Fluidisierung in dichter Phase 
mittels Gasblasen frei gemischt werden. Die Siliziumpartikein in der Heizzone werden durch ein Tragergas 
fluidisiert, das kein Siliziumquellengas enthalt und das durch eine separate Gasverteilungseinrichtung zugefuhrt 
wird, und durch Mikrowellen erhitzt, die in die Zone ohne Erwarraung der die Zone umgebenden Wande 
zugefOhrt werden. Andererseits werden die Siliziimipartikeki in der Reaktionszone durch eine Mischui^g eines 
Reaktionsgases, das ein Siliziumquellgas enthalt, fluidisiert und durch eine separate Gasverteilungseinrichtung 
zugefOhrt Die Feststoffvermischung der Siliziumpartikein aberhalb der Heizzone tritt im Freiblasenbereich 
ohne absichtliche Zirkulation der Partikein auf. Aus diesem Grund ist die Temperaturdifferenz zwischen den 
Zonen unerheblich. Die Reaktionstemperatur im oberen Bereich der Reaktionszone wird durch die durch die 
Mikrowellen erzeugte Warme in der Heizzone aufrecht erhalten, die durch die kontinuierliche Partikel-Partikel- 
mischung oder den Kontakt und durch die Strdraung des Tragergases Obertragen wird. Eine direkte Bestrahlung 
der Reaktionszone mit Mikrowellen ist nicht erforderlich. Die Stromungsgeschwindigkeit des Tragergases rauB 
ausreichend sein, um nicht nur die Fluidisierung der Siliziumpartikein aufrecht zu erhalten, die in der Heizzone 
den Mikrowellen ausgesetzt werden, sondem auch um eine wesendiche Abwartsstromung des Siliziumquellen- 
gases von der Reaktionszone zu vermeiden. Durch die Verhinderung der Ablagerung an den Innenwanden des 
Reaktors, durch die die MikroweUen zugefOhrt werden. verbessert somit die Erfindung den Wartungsanteil beim 
Einsatz von Mikrowellen. DemgemaB ist es unnotig, den CVD-Reaktor an der AuBenseite der Reaktorwande 
durch Einspritzung von KOhlmittel zu kOhlen, um die Wandablagerung zu reduzieren. Unter den vorgeschlage- 
nen Betriebsbedingungen ist es nicht ndtig, die Gasverteilungseinrichtung zur Zufuhrung des Reaktionsgases 
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zusatzlich mit einer Kiihlflussigkeit zu kOhlen, da die Temperatur im unteren Bereich der Reaktionszone 
betrachtlich niedriger ist als im oberen Bereich. Die voriiegende Erfmdung schlagt weiterhin erne Vomchtung 
mit einern verbesserten CVD-Reaktor vor, bei dem die Partikelagglomeration minimiert oder verhindert wird, 
da die Reaktion in einer gut fluidisierten Reaktiohszone ohne zusatzliche heiBe Oberflachengebiete von Silizi- 
umpartikeln und ohne direkte Bestrahlung rait Mikrowellen erfolgt Somit steUt die ErFindung eine Vomchtung 
mit einem FUeBbettreaktor mit verbesserten therraischen Verhaltnissen zur ErhShung des Wirkungsgrades und 
gleichzeitig zur Verbesserung der Betriebsstabilitat zur VerfQgung. ^ 

Weitere Merkmale und Vorteile der Erfmdung gehen aus vorteilhaften Ausfuhrungsbeispielen hervor. die in 
der Zeichnung in scheraatischer Weise dargestellt sind und nachfolgend beschrieben werden. Es zeigen: 

Fig- 1 eineAusfflhrungsform einer erfindungsgemaSen Vorrichtimg; 

Fig. 2 eine Schnittansicht lings der Linie 2-2 gera§6 Fig. 1 ; 

Fig. 3 eine weitere Ausfuhnmgsform einer erfindungsgemaBen Vorrichtung; und 

Fig. 4 eine Schnittansicht iSngs der Linie 4-4 gemSB Fig. 3. 

Fig. 1 zeigt eine AusfQhrungsforra einer Vorrichtung zur Herstellung von hochreinen Polysilicongranulaten 
mittels des erfrndungsgemiBen Heizverfahrens fur einen FlieBbettreaktor. Eine ReaktorsauJe I aus Quarz ist in 
einem Mikrowellenapplikator 2 angeordnet. der aus Metall. beispielsweise rostfreiera Stahl, hergesteilt ist, das 
die Mikrowellen verlustfrei reflektiert Der obere Bereich des Reaktors ist durch eine Ausdehnungszone 3, die 
aus Metall hergesteilt ist. abgedeckt und mittels einer Tragplatte 4 rait einer graphitahnlichen Dichtung 33 
festgelegt, um eine radiale Schwmgung des Reaktors aufgrund der Fluidisierung zu verringem. Siliziuraaus- 
gangspartikehi 5, die durch die CVD-Reaktion anwachsen sollen, werden durch eine EinlaBeinrichtung 30 fur die 
Ausgangspartikeln dem Reaktor t zugefuhrL Ein Speicher, der rait einem Inertgas oder mit einem Reduziergas 
29 beauf schlagt ist, ist mit der EinlaBeinrichtung 30 fur die Ausgangspartikeln verbunden. Die Ausgangspartikeln 
5, die durch den EinlaB 30 zugefuhrt werden. fallen aufgrund der Schwerkraft in den unteren Bereich des 
Reaktors 1. Die Menge der Ausgangspartikeln 5, die fOr die CVD-Operation im Reaktor 1 vorliegen muB, kann 
leicht durch Versuche bestimmt werden. Das untere Ende des Reaktors i ist fiber eine graphitahnliche Dichtung 
34 mit dem Applikator 2 verbunden und die innerhalb des Reaktors 1 vorliegenden Siliziurapartikein werden 
durch GasverteLlungseinrichtungen 14 aufgenommen. die aus Silizium, Quarz oder siliziumahnlichem Material 
hergesteilt sind Da der Quarzrcaktor 1 an seinen beiden Enden uber graphitahnliche Dichtungen 33 und 34 mit 
dem Applikator 2 verbunden ist, kann er, ohne zu brechen, in axialer und radialer Richtung thermisch expandie- 
ren, wenn er wahrend des CVD-Prozesses erhitzt wird 

Das Siliziumbett innerhalb des Reaktors 1 ist durch eine Teilungseinrichtung 13 von der Heizzone 10 getrennt 
Die Siliziumpartikein in der Heizzone 10 werden durch ein Tragergas oder ein Reduktionsgas 8, beispielsweise 
Wasserstoff, fluidisiert, in dem keine Siliziumquelle enthalten ist Das TrSgergas 8 wird durch eine EinlaBeinrich- 
tung 16 und dann durch eine Gasverteilungseinrichtung 14 zugefiihrt, die von einer Kammer 18 eingeschlossen 
ist. die aus Metall, beispielsweise rostfreiem Stahl, oder mit Silizium abgedecktem Material hergesteilt ist Die 
Siliziumpartikehi 11 auf der anderen Seite der Heizzone 10 werden durch eine Reaktionsgas 9, das eine 
Siliziumquelle enthalt. fluidisiert Um die Konzentration der Siliziumquelle im Reaktor 1 zu steuem, kann. falls 
erforderlich, das Reaktionsgas 9 neben der Siliziumquelle ebenfalls ein TrSgergas oder ein Reduktionsgas 8 
enthalten. Das Reaktionsgas 9 wird Ober eine GaseinlaBeinrichtung 17 und daim durch eine Gasverteilungsein- 
richtung 15 zugefOhrt, die von einer Kammer 19 eingeschlossen ist. die aus Metall, beispielsweise rostfreiem 
Stahl, oder einem siliziumbeschichteten Material besteht Die Aufheizung des Gases 9 ist derart begrenzt. daB 
eine Zersetzimg der Siliziumquelle vor dem Einfuhren in den Reaktor 1 verhindert wird Ober der Heizzone 10 
wird sowohl das Tragergas 8 als auch das Reaktionsgas 9 raiteinander vermischt, wodurch die Siliziumpartikein 
oberhaib der Teileinrichtung 13 durch das Mischgas 35 fluidisiert werden. Deshalb kann das Siliziumbett mit 
Ausnahme der Heizzone 10 als Reaktionszone 1 1 zur Siliziumablagerung Verwendung finden. 

Der Mikrowellengenerator 23 wandelt elektrische Ener^c in Mikrowellen 25 um. Mittels eines kommerziell 
erhfiltlichen Mikrowellengenerators werden fiblicherweise Mikrowellen im Bereich zwischen 915 und 
2450 MHz entweder als gepulste Wellen oder als kontinuierliche Wellen erzeugt Die erzeugten Mikrowellen 25 
laufen durch den mit dem Applikator 2 verbundenen Wellenleiter 24 und durchdringen dann die Quarzwand an 
der Seite der Heizzone 10, Der WeDenleiter 24 ist normalerweise aus Metall oder aus Messing hergesteilt. um ein 
wirkungsvolles Weitergeben der Mikrowellen zu gewShrleistea Da Silizium ein stark Mikrowellen absorbieren- 
des Material ist und die Heizzone 10 unmittelbar vor dem AuslaB des Wellenleiters 24 angeordnet ist. absorbie- 
ren die in der Heizzone 10 fluidisierten Siliziumpartikehi die meisten der eindringenden Mikrowellen 25, wobei 
im wesentlichen keine clektromagnetischen Felder in dem anderen Gebiet des Reaktors 1 und des Applikators 2 
auBer in der Heizzone 10 gebildet werden. Die Siliziumpartikein, die m der Heizzone 10 mittels Mikrowellen 25 
bestrahlt werden, werden durch sich selbst aufgrund der schnellen Ausbreitung der absorbierten Mikrowellen- 
energie als Warme innerhalb der Siliziumpartikehi erwarmt ^ ^ ^ 

Das schnelle Vermischen der Siliziumpartikehi erfolgt automatisch und schonend im fluidisierten Zustand 
mittels Gasblasen, wodurch es m6glich ist, die groBen Warmemengen, die in der Heizzone 10 erzeugt werden. zu 
dem oberen Bereich der Reaktionszone 11 zu fibertragea Die gasfSrmige Vermischung der Gasstrdme 8 und 9 
in diesera Bereich sorgt ebenfalls fOr die wichtige Funktion der schneUen Warmeiibertragung von der Heizzone 
zu der Reaktionszone. Somit soUte die StrOmungsgeschwindigkeit des Tragergases 8 nicht nur ausreichend sein, 
um die Fluidisierung der Siliziumpartikehi in der Heizzone zu gewahrleisten, sondem auch um erne schneUe 
Vermischung zwischen der Heizzone 10 und der Reaktionszone 11 sicher zu stellen. Mittels ernes Vorheizers 
kann das Tragergas 8 auf die Reaktionsteraperatur vorgeheizt werden und mittels eines Abscheiders vor dem 
Einftthren m den Reaktor 1 gereinigt werden. Mit Blick auf den Energiewirkungsgrad und die mdgliche Konta- 
mmierung des Gases bei hohen Temperaturen innerhalb des Vorheizers. ist das Vorheizen des Tragergases 8 auf 
die erforderliche Reaktionstemperatur nicht erstrebenswert Die StrOmungsgeschwindigkeit des Reaktionsga- 
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ses 9 sollte ausreichend sein, um die- Fluidisierung der Siliziumpartikeln in der Reaktionszone 11 bei der 
Reaktionstemperatur zu gewahrleisten, was leicht durch Versuche bestimmt werden kann. pie Siliziuraquclle in 
der fluiden Phase wird ublicherweise eingedampft und dann vor dem Einfiihren in den Reaktor 1 vorgeheizt 
Andererseits kann das Reaktionsgas 9 auch in Form einer Gas/Flussig-Mischung vorliegen, wobei Fraktionen 
5 der Siliziumquelle als verspruhte FlQssigkeitstropfen in der eingedampften Siliziumquelle und/oder in einem 
Reduktionsgas, wie im Wasserstoff, mitgerissen werden. Das Vorheizen des Reaktionsgases 9 ist bis unterhalb 
einer Anfangsablagerungstemperatur der Siliziumquelle beschrankt» um eine Ablagerung der Siliziumquelle auf 
den Innenw^den des Gaseinlasses 9 und der Gaskammer 19 ebenso wie auf der Gasverteilungseinrichtung 15 
zu verhindera Die Gasverteilungseinrichtung 15 Fur das Reaktionsgas 9, die in Kontakt mit den fluidisierten 

10 Siliziumpartikeln ist, kann leicht Qber die Anfangsablagerungstemperatur erhitzt werden, wenn das Reaktions- 
gas 9 Qberhitzt ist, und kann dann aufgrund der Siliziumablagerung leicht verstopfea Deshalb sollte die 
Temperattu* des Reaktionsgases 9 wahrend des CVD-Prozesses kontrolliert werden, daB sie nicht unn5tig hoch 
ist, wobei die Gasverteilungseinrichtung 15 unterhalb der Anfangsablagerungstemperatur gehalten werden 
sollte. Entsprechend des begrenzten Temperaturbereiches der eingefiihrten Gasstrdme und der Gasverteilungs- 

15 einrichtung sind die Durchschnittsgeschwindigkeiten der aufstrdmenden Gasstrdme und der Fluidisierungsgrad 
am Boden des FlieQbettes geringer als die in der Hauptreaktionszone. Somit neigen die Siliziumpartikeln, die 
betrachtlich groBer als die Ausgangspartikeln 5 angewachsen sind, zum Zuriickf alien auf den Boden des Bettes. 
Durch einen AusIaB 20 kdnnen diese dann als Produkt 21 in Form eines Polysiiiziumgranulates 33 abgezogen 
werden. Der FlieBbettreaktor kann zur chargenweisen Produktion oder zur kontinuierlichen Produktion betrie- 

20 ben werden. Falls die kontinuierliche Herstellung von Polysiliziumgranulaten gewunscht wird, sollte die Zufuhr- 
rate der Ausgangspartikeln 5 und die Abziehrate des Produktes 33 einer Gleichung fur das Materialgleichge- 
wicht folgen, die auif den Betriebsparametem des FlieBbettsystems basiert 

Neben der schnellen Partikelvermischung zwischen der Heizzone 10 und der Reaktionszone 1 1, verhindert 
der aufstrdraende Gasstrom 8 ein Zuruckstrdmen der Siliziumquelle von der Reaktionszone nach unten in die 

25 ' Heizzone, wahrend ein seitliches Eindringen der Siliziumquelle in die Heizzone 10 weiterhin durch die Teilungs- 
einrichtung 13 unmdglich gemacht wird Wenn der Gasstrom 8 sich von der Verteilungseinnchtung 14 nach oben 
ausbreitet, wird das Gas aufgrund des Temperaturanstieges, der durch die direkte Vermischung mit den durch 
Mikrowellen erhitzten Siliziumpartikeln bewirkt wird, expandieren und weiter beschleunigen. Somit kann das 
Zuriickstrdmen der Siliziumquelle in die Heizzone 10 leicht durch einen Fachmann auf diesem Gebiet verhindert 

30 werden. Dies schiieBt die Ablagerung des Siliziums innerhalb der Heizzone 10 und insbesondere im Bereich der 
Reaktorwilnde, durch den Mikrowellen eingefuhrt werden, aus. Ein FlieBbettreaktor gemaB des Standes der 
Technik weist diese Eigenschaften nicht auf, da die Mikrowellen dirckt in die Reaktionszone eingefuhrt werden. 
Somit ist die Siliziumablagenmg an den Innenwanden des Reaktors ein unausweichliches Problem in der 
Reaktionszone. Die Mikrowellen wurden durch eine abgelagerte Siliziumschicht an den Wanden des vorbekann- 

35 ten Reaktors zugefuhrt und somit ist es unbedingt erforderlich, daB die AuBenwande des Quarzreaktors durch 
Aufspritzen einer Kuhlfl&ssigkeit an die AuBenseite der Wand gekflhlt werden, um den Grad der Wandablage- 
rung zu verringem. 

Nach Verlassen der Heizzone 10 vermischt sich das Tragergas 8 mit der Siliziumquelle des Reaktionsgases 9, 
wobei die Mischung 35 die Hauptquelle der CVD-Reaktion in der Reaktionszone darstellt. Obwohl die SiHzium- 

40 ablagerung auch durch das Reaktionsgas alleine in dem unteren Bereich der Reaktionszone 11 durchgefiihrt 
wird, Qberwiegt die CVD-Reaktion mehr im oberen Bereich, in dem die Temperaturen der Gasmischung und der 
Siliziumpartikeln wesentlich hdher sind als die im unteren Bereich. Das hingt hauptsachllch mit der direkten 
Vermischung des oberen Bereiches mit der Heizzone 10 und ebenfalls mit den ausreichend erhitzten Gasmi- 
schungen 35 zusammen. Da das chemlsche Gleichgewicht der CVD-Reaktion leicht erhalten werden kann, im 

45 Falle von Trichlorsilan sogar bei eim'gen Zentimetem Betthdhe im fluidisierten Zustand bei Cher 900** C wird die 
CVD-Reaktion fast bis zum Gleichgewichtzustand im oberen Bereich der Reaktionszone 11 zu Ende gefuhrt 
Abgasmischungen 26, einschlieBIich der nicht umgesetzten Siliziumquelle, Nebenproduktgase und Tragergas 
verl^t das FlieBbett durch die expandierte Zone und dann durch die AbgasdOse 29. Die Abgasmiscfaung 28 wird 
jenseits der DUse 29 zur Wiedergewinnung und RQckfuhrung weiterbehandelt, was jedoch nicht Gegenstand der 

50 vorliegenden Erfindung ist Die minimale Betthdhe der Reaktionszone fur einen gewQnschten Ertrag an Silizi- 
umablagerungen bei einer Reaktionstemperatur kann leicht durch Analyse der chemischen Zusammensetzung 
des Abgases 28 bestinunt werdea 

Die in der Heizzone 10 durch Bcstrahlung mit Mikrowellen 25 erzeugte Warme dcckt die crforderliche 
Wanne fOr die CVD-Reaktionen, fireie Warme fOr die aufstromenden Gase 8 und 9 und Warmeverluste auBer- 

55 halb des Reaktors 1 durch die Wande des Applikators 2 und die E3q)andierzone 3 ab. Obwohl die ersten beiden 
Warmeenergien von Natur aus far die CVD-Prozesse notwendig sind, sollten die WErmeverluste aus GrOnden 
der Energieeinsparung minimiert werden. Bei der vorliegenden Ausfuhnmgsform kdnnen Warmeverluste durch 
die wande des Reaktors 1 durch Anbringen von Isoliermaterial 27 an der AuBenseite der Reaktorwande gemaB 
Fig. 2 im groBen Umfang verringert werden. Verschiedene anorganische Materialien mit niedriger thermischer 

60 Leitfahigheit sind fur die Isolienmg erhaitlich. An der Heizzone 10, an der die Mikrowellen 25 eindringen, kommt 
vorzugsweise lichtundurchiassiges Quarz oder hochreines, fasriges Silikamaterial zum Einsatz, um die Ausbrei- 
tung der Mikrowellen als Warme innerhalb des Isolationsmaterials zu verhindem. Warmeverluste, die yom 
FlieBbett nach imten gerichtet sind, konnen durch aufstromende Gasstrdme 8 und 9 am Boden des Bettes leicht 
aufgefangen werden und zumindest als Tell der WSrme verwendet werden, die zum Vorheizen der Gasstrdme 

65 erforderlich ist Die H6he der Mikrowell nenergie wird entsprechend der Temperatur in der Reaktionszone II 
geregelt, die mittels einer MeBeinrichtung 31 gemessen wird, die mit einer Duse 32 verbunden ist 

Fig. 3 zeigt eine andere AusfQhrungsform einer erfindungsgemaBen Vorrichtimg, bei der die Heizzone in 
einem Ringbereich im unteren Abscbnitt des Reaktorbettes ausgebildet ist Bei dieser AusfCihrungsform werden 
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die Bezugszeichen, die in Fig. 1 eingefQhrt wurden, fur identische Teile wie in der vorgenannten Atisfuhrungs- 
formverwendct 

Der untere Bereich des Siliziumbettes im Reaktor I ist mittels einer Teilungseinrichtung 13 aus hochreinem 
Material, beispielsweise aus Silizium, Quarz oder sillziumahnlichen Material, in zwei Zonen unterteilt Ein 
Reaktionsgas 9, das in das Reaktorbett von einer separaten Gasverteilungseinrichtung 15 eingelettet wird, s 
stromt durch die Teilungseinrichtung 13 nach obea Wie in Fig. 4 gezeigt ist, ist eine ringfSnnige Heizzone 10 um 
die Teilungseinrichtung ausgebildet Ein Tragergasstrom S wird durch die Teilungseinrichtung 14 eingeleitet und 
stromt entlang der ringf drmig en Zone, wShrend die seitliche Einieitung des Reaktionsgases 9, einschlieBlich der 
Siliziumquelle, durch die Teilungseinrichtung verhindert wird. Die Reaktionszone 1 1 fOr die CVD-Reaktion wird 
sorait in dem Siliziumbett mit Ausnahme der Heizzone gebildet Die StrSmungsgeschwindigkeit des Tragergases lo 
8 und des Reaktionsgases 9 sollten ausreichend sein, um die Siliziumpartikein bei der Reaktionstemperatur 
entsprechend wie bei der vorgenannten Ausffihnmgsform zu fluidisieren. 

Die for den CVD-Betrieb crforderiiche Warrae wird durch Mikrowellenbeheizung der Heizzone erbracht, 
wobei die Reaktionszone indirekt durch die Heizzone beheizt wird. Die Siliziumpartikein in der Heizzone 10 
werden durch Bestrahlung mit Mikrowellen, die durch die Wellenleiter 24a und 24b und dann durch die is 
Reaktorwande vor den Wellenleitem zugefuhrt werden, erhitzt Bei der vorliegenden Ausfuhnmgsform werden 
zwei separate Mikrowellengeneratoren 23a und 23b eingesetzt, um elektrische Energie in Mikrowellen 25a und 
25b umzuwandeia Anstatt zwei Gcneratoren zu verwenden, kann die erforderliche Mikrowelle auch durch 
einen einzigen Generator hoher Kapazitat erzeugt werden und dann durch eine Energieteilungseinrichtung 
bereit gestellt werden, die die erzeugte Mikrowelle gleichmaBig in der Heizzone verteilt . ^ 

Die Siliziumpartikein und d^ Tragergas, von denen beide in der Heizzone 10 erhitzt werden, vermischen sich 
schnell imd schonend im fluidisierten Zustand miteinander in der Reaktionszone 11, im wesentlichen oberhalb 
des oberen Endes des ringfdrmigen Bereiches der Heizzone. Die Feststoffvermischung ist ein natflrliches 
Ergebnis der Vermischung der fluidisierenden Gasstrdme 8 und 9, Diese Vermiscfaung beherrscht die indirekte 
• Beheizung der Reaktionszone durch direkte Beheizung der Heizzone mittels Mikrowellen, obwohl der Warrae- 25 
Qbertragungsmechanismus durch Festbestrahlung ebenfalls in dem Hochtemperatur-Reaktorsystem wun- 
schenswert ist Somit ist die Temperatur der ReaktorwSnde, die sich in Kontakt mit der Reaktionszone 11 
befinden, geringer als die der Siliziumpartikein in der Heizzone 10. Obwohl sich die GasstrSme 8 imd 9 
miteinander oberhalb der ringfSrmigen Heizzone vermischen, ist weiterhin die Konzentration der Siliziumquelle 
im vermischten Gasstrom 35 in der Nihe der Innenwande des Reaktors 1 am niedrigsten, da in betrichtlichem 30 
Umfang immer noch Tragergas 8 entlang der Irinenwande trotz der Vermischung mit dem Reaktionsgas 
hauptsachlich im axialen Bereich der Reaktionszone nach oben strdmL Aus diesem Grund ist die Siliziumablage- 
nmg an den Reaktorwanden, die sich im Kontakt mit der Reaktionszone befinden, nicht signifikant. Andererseits 
ist die Siliziumablagenmg auf den Oberflachen der Siliziumpartikehi in der Reaktionszone aufgrund des ver- 
mischten Gasstromes 35, der die Siliziumquelle enthalt, dorainierend, dessen Konzentration im axialen Bereich 35 
am hachsten ist und die sich in der H6he gemaB der CVD-Reaktion verandert. Die gewachsenen Partikeln, d k 
das Produkt aus Polysiliziumgranulaten 33, werden durch eine Produktabzieheinrichtung 20 abgezogen, w5h- 
rend eine Gasstronmiischung 26 das Reaktorbett durch eine Abluftduse 29 verlaSt 

Die Strdmxmgsgeschwindigkeiten der Gasstrdme, insbesondere die des Tragergases, sollten fiir eine wir- 
kungsvolle WarmeUbertragung von der Heizzone 10 zu der Reaktionszone 11 gesteuert werden. Wie bei der ao 
vorgenannten AusfOhrungsform, sollte eine minimale Strdmungsgeschwindigkeit des Tragergases 8 festgelegt 
werden, um ein Zur&ckflieBen der Siliziumquelle von der Reaktionszone 11 in die Heizzone 10 zu verhindem. 
Die minimale StrOmungsgeschwindigkeit kann leicht durch Analyse von Gasproben aus der ringfdrmigen 
Heizzone bestimmt werden. Somit kann jegliche Siliziumablagenmg innerhalb der Reaktorwande, durch die die 
Mikrowellen 25a und 25b eindringen, verhindert Werden. Es ist erwahnenswert, daB in einem ausreichend tiefen 45 
Bett von kleinen Siliziumpartikein ObermaBige Gasstrdmungsgeschwindigkeiten zu einem Traghcitszustand der 
Siliziumpartikein fOhren konnen, bei dem sich Gasblasen miteinander vereinigen imd beim Aufsteigen wachsen 
und schlieBIich groB genug werden, um sich fiber den Querschnitt der Reaktorsaule zu erstrecken. Die Tragheit 
des Bettes verhindert im groBen Umfang den Wirkungsgrad der Vermischung tmd der chemischen Reaktion, der 
leicht durch Messung der Temperatur an beiden Zonen und der chemischen Zusammensetzung des vermischten so 
Gasstromes 26, der aus dem FlieBbett austritt, gemessen werden kann. Die FlieBgeschwindigkeit des Tragerga- 
ses 8 wird somit kontroUiert, daS das ZurQckflieBen der Siliziumquelle unter Verhindenmg des Tragheitszustan- 
des (iberwunden werden kann. 

Um Energie durch Verringerung des Warmeveriustes durch die Reaktorwande einzusparen, kann ein Isolier- 
material zwischen der Applikatorwand 2 und dem Reaktor 1 vorgesehen werdea Als Isolierung 25b um die ss 
Heizzone kSnnen verschiedenartige Materialarten zum Einsatz konmien, die eine geringe Absorption von 
Mikrowellen, beispielsweise wie hochreines Silikamaterial, aufweisen. Die Isolierung 27a auBerhalb des Reak- 
tors mit Ausnahme der Heizzone kann aus herkdmmlichen Isolationsraaterialien neben Silikamaterial ausge- 
wahlt werden. Verschiedene Materialarten sind hier anwendbar einschlieBlich Fdz. Wolle, Webstoffe. Verroh- 
rung, Schaum und Ziegelstein, 60 

Die voriiegende Erfindung enthalt, wie nachfolgend aufgefOhrt wird, einige Merkmale, die sich von vorbe- 
kannten Verfahrcn und Systemen abhcben, die zur Hcrstellung von Polysiliziimagranulaten zum Einsatz gekom- 
men sind: 

(1) Im Gegensatz zu vorbekannten CVD-Rektoren, die durch Mikrowellen beheizt werden, ist bei dem es 
vorliegenden Verfahren keine direkte Bestrahlung der Reaktionszone des FlieBbettreaktors mit Mikrowel- 
len erforderlich, um den CVD-Betrieb aufrecht zu erhahen. Es wird erreicht, daB die Temperatur der 
Partikehi im oberen Bereich der Reaktionszone 1 1 im wesentlichen durch die Hitze;, die nach oben von der 
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Heizzone 10 Qbertragen wird, stabil gehalten wird Dieses Verfahren macht von der Eigenschaft Verwen- 
dung, daB Warme parallel zur Richtung einer Fluidstrdmung flieBt, d. h. des Trigergases in der Heizzone, 
und daB die schnelle Anpassung der Temperatur zwischen den beiden Zonen leicht durch Fest/Fest- und 
Gas/Fest-Vermischung innerhalb des FlieBbettes mit den Gasblasen erhalten wird. Somit kann die Reak- 
tionstemperatur durch Mikrowellenbeheizung ohne Ablagerung von Silizium auf den Innenwanden des 
Reaktors, durch die die Mikrowellen zugefuhrt. werden, 'aufrecht erhalten werden. Weiterhin kann die 
Biidung von HQ SiCU und polymeren Nebenprodukten in der Reaktionszone, die bci Hochtemperatur-Si- 
H-Cl-Systemen unerwteschte nattirliche Ergebnisse sind, minimiert werden, da es in der Reaktionszone 
keine Oberhitzungszone geben kann. 

(2) Im Gegensatz zu vorbekannten FiieBbettreaktoren. bei denen Siliziumpartikeln durch die Heizzone 
rezirkulieren, schlieBt das vorliegende Verfahren eine massive, nach unten gerichtete Stromung der Silizi- 
umpartikehi durch eine Heizzone aus, die eine Siliziumquellc von der Reaktionszone begleitet Die Einlei- 
tung einer ausreichenden Strdmung von nach oben stromendem Tragergas 8 in die Heizzone ist ira 
vorliegenden ProzeB gestattet, um ein ZuruckflieBen des Reaktionsgases 9 zu verhindera Andererseits ist 
bei den vorbekannten Reaktoren die Stromungsgeschwindigkeit begrenzt. um einen einsetzenden fluidisier- 
ten Zustand mit Siliziumpartikeln aufrechtzuhalten, die die Siliziumquellc von der Reaktionszone begleiten 
und nach unten durch die Heizzone durchtreten. Aus diesem Grund kann dieses Verfahren die Siliziumabla- 
gerung an den Auflenwinden der Heizzone sicherer verhindem als die vorbekannten Reaktoren, wobei die 
Mikrowellenbeheizung durch die Wande ermdglicht wird. Aufgrund der aktiven Fluidisierung und der 
Vermeidung von Siliziumablagerung in der Heizzone 10 treten bei den Siliziumpartikeln, die der Mikrowel- 
lenbcstrahlung ausgesetzt sind, im wesendichen keine Aggloraerationsprobleme auf. Sogar in der Reak- 
tionszone 11 tritt bei den Siliziumpartikebi keine Agglomeration auf, da es keine lokal uberhitzten Bereiche 
gibt und sowohl das Tragergas als auch das Reaktionsgas diese kraftig verwirbeln. 

(3) Das vorliegende Verfahren beseitigt ein Grunderfordemis von vorbekannten rezirkulierenden FlieB- 
bettreaktoren, daB eine hohe Warmestromung dem FlieBbett in einem Bereich nahe bei dem gekuhlten 
Verteiler zugefuhrt werden muB, an dem ein hoher Betrag an Warmeverlust unausweichlich vorliegt Dieser 
wichtige Vorteil wird aufgrund des TemperaturproFiles, das in der Reaktionszone vorliegt, erhalten. Wah- 
rend der obere Bereich der Reaktionszone durch den nach oben gerichteten Warmeaustausch von der 
Heizzone eine erforderliche Reaktionstemperatur aufrecht erhalt, gibt es keinen direkten Warmeaustausch 
von der Heizzone zu dem unteren Bereich nahe der Verteilungseinrichtung fur das Reaktionsgas, Weiterhin 
verhalten sich die aufstrdmenden Reaktionsgase wie eine Kuhlflussigkeit zur KGhlung der Gasverteilungs- 
einrichtung und in der Nahe vorliegenden Partikeln. Da das EinlaBtemperatur wesentlich niedriger sein 
sollte als die Reaktionstemperatur, kann die Temperatur ira Bodenbereich der Reaktionszone niedrig genug 
gehalten werden, um die Biidung von Krusten aufgrund akkumulierter Siliziumablagerung an der Vertei- 
limgseinrichtung zu verhindem. Somit ist keine zusatzlich Kuhlung des Verteilers erforderlich und die 
WarmestrSmung von dem unteren Bereich der Reaktionszone kann eingesetzt werden. um die aufstrSmen- 
den Reaktionsgase oberhalb des Verteilers vorzuheizen. Aufgrund der hohen Reaktionsgeschwindigkeit 
der Ablagerung in einem RieBbettreaktor kdnnen sich andererseits die Reaktionsgase im oberen Bereich 
der Reaktionszone einem Gleichgewichtszustand annahem. bevor sie das FlieBbett verlassen. Daher be- 
wirkt das vorliegende Verfahren eine Verbesserung des Ablagerungswirkungsgrades und sorgt fur eine 
verbesserte Umwandlung der Siliziumquelle in festes SiliziuoL 

(4) Bei der vorliegenden Erfindung ist zur Verhinderung von Wandablagerung des Silizium keine KOhlung 
der Reaktorwande durch Einspritzen von KOhlflflssigkeiten an der AuBenseite dem Wande, durch die die 
Mikrowellen zugefuhrt werden, erforderlich. Das Einfiihren einer zusatzlichen KuhlflQssigkeit in die Gas- 
verteilungseinrichtung, die sich in Kontakt mit der Heizzone befindet, ist ebenfails unndtig, da die nach 
unten gerichtete RQckstrdmung der Siliziumquelie beim vorliegenden Verfahren verhindert wird Folglich 
sind bei dem vorliegenden Verfahren Warmeverluste durch die Reaktorwande und die Gasverteilungsein- 
richtung im groBen Umf ang verringert 

(5) Im Gegensatz zu vorbekannten FlieBbettreaktoren sind beim vorliegenden ProzeB eine am Umfang der 
Reaktorwande angebrachte Isolierung und eine Zufflhrung der Mikrowelle durch das Isolierungsmaterial 
mdglich. Da an den Reaktorwanden, die die Heizzone umgeben, im wesentlichen keine Wandablagerung 
auftritt, kann der durch Strahlung und Konvektion herruhrende Warmeverlust aus der Zone leicht durch 
Vorsehen eines fur Mikrowellen durchlassigen Isolationsmateriales um die Reaktorwande verhindert wer- 
den. Somit kann die Warme, die mittels Mikrowellen in der Heizzone crzeugt wird, wirkungsvoll fOr die 
CVD-Reaktion in der Reaktionszone eingesetzt werdea Hierdurch werden Energieverluste von dem 
Hochtemperatursystem weitestgehend reduziert, wodurchdie erforderUche Mikrowellenenergie minimiert 
wird Somit steigert die vorliegende Erfindung den Wirkungsgrad und die Sicherheit der Mikrowellenbehei- 
zung und verhmdert Betriebsprobleme. beispielsweise die Biidung von Hochspannungslichtbogen und 
Schwierigkeiten in der Impedanzanpassung, die mit hoher Mikrowellenenergie verbunden sind Der Einsatz 
einer Isolierung isoliert die mechanischen Telle des Applikators 2 und des Weilenleiters 24 thermisch von 
dem HochteraperaturreaktorbetL Dies fQhrt zu weniger Beschrankungen in der Gestaltung, Matenalaus- 
wahl und in der Herstellung der Vorrichtung ebenso wie zu eber erhohten Stabilitat *mi ProzeBbetrieb. 

Prozesse zur Herstellung von hochreinem Polysiliziuragranulaten gemaB der Erfindung werden nachfolgend 
eriautert 
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Beispiel 1 

Es warden zwei CVD-Versuchsreihen unter Verwendung von Trichlorsilan (TCS) als Siliziumquelle durchge- 
fiihrt, um die Wirksainkeit dieser Erfindung im Vergleich mit herkommlichen Mikrowellenheizverfahren zu 
testen. 5 

Bei der ersten CVD-Versuchsreihe zum Testen der vorliegenden Erfindung wurde ein rohrfdnniger Quarzre- 
aktor mit 104 nun Innendurchmesser, 3 mm Starke und 1060 mm Hdhe innerhalb des Applikators 2 gemaB Fig. i 
angeordnet Eine rechtwinklige, aus Quarz hergestelite Teilungsplatte mit 80 mm Breite, 200 mm H5he und 
5 nmi Hefe wurde am Boden des Reaktors t vorgesehea um das Reaktorbett m eine Heizzone 10 und eine 
Reakdonszone 1 1 zu unterteiien. Zur Bildung eines Bettes aus Siliziumpartikeln wurden etwa 3J5 kg Siliziumpar- lo 
tikein, mit einem KomgrdBenbereich zwischen 177 und 590 jtm und einer mittleren KomgrdBe von 335 jim, in 
den Reaktor eingebracht Das Bett lag auf den Gasverteilimgsplatten 14 und 15, die eine Vielzahl von Ldchem 
aufwiesen, auf, und hatte eine Hohe zwischen 300 und 360 mm- Mikrowellen mit einer Frequenz von 2450 MHz 
wurden von einem rechtwinkligen mit dem Applikator verbundenen Wellenleiter 24 in den unteren Bereich der 
Heizzone eingebracht Ein Isolationsblock mit 20 mm Starke, der den Quarzreaktor umgibt und aus einem is 
hochreinem Silikamaterial hergestellt wurde, wurde zwischen der Reaktorwand und der Innenwand des Appli- 
kators angeordnet FGrdiesen ProzeB lagen folgende Betriebsbedingungen von 



(1) TrSgergas (Wasserstof f ) 

Eintragmenge 0.53 mol/mln 

Vorhelz tempera tur des Gases 350**C 

(2) Reaktionsgase: Trichlorsilan (TCS) und Wasserstof £ 
Eintragmenge des TCS 0-35 mol/min 
Eintragmenge des Wasserstoffs 0.45 raol/min 
Vorheiztemperatur des Gases 100 *'C 

(3) CVD-Reaktionstemperatur 960 *C 

( 4 ) Reaktiondruck atmospharisch 



20 



25 



30 



35 



Der ProzeB wurde kontinuierlich durch nachfolgende weitere Zufuhr von Ausgangspartikeln 5 in das Reak- 
torbett und durch Abzug von Produktgranulaten 33 aus dem Bett durchgefOhrt, wobei das Bettgewicht und der 
PartikelgrSBenbereich konstant gehalten wurden. 

Bei einer derartigen Betriebsweise wurden 1104 g Netto-Siliziumablagerung nach 10 Stunden CVD-Betrieb 
erhalten. Mikroweilenleistung in Hdhe von 3^2 KW und 43 KW war erforderlich, um die vorbestimmte CVD- 45 
Temperatur vor dem Einfiihren des TCS bzw. wShrend des CVD-Betriebs imter Zufuhr von TCS aufrecht zu 
erhaltea An den Gasverteilungsplatten fUr das Tragergas und das Reaktionsgas wurden sich einsteilende 
Temperaturen von 625* C bzw. 342**C wahrend des CVD-Betriebes festgestellt Nach dem CVD-Betrieb wurde 
an den die Heizzone umgebenden ReaktorwSnden keine Siliziumablagerung festgestellt und der Quarzreaktor 
war hei von lokal auftretenden Rissen oder Deformationen. Die Bildung einer Siliziumschicht oder Kniste auf 50 
der Gasverteilungsplatte fCir die Reaktionsgase konnte mit einer Plattentemperatur verhindert werden, die 
unterhalb der Anfangsablagerungstemperatur von etwa 400° C lag. Nach dem Betrieb trat bei den Produktgra- 
nulaten und restlichen Siliziumpartikeln innerhalb des Reaktors keine Agglomeration, kein Sintem oder Zusam- 
menballung von Siliziumpartikeln auf. Ebenfalls wurde keine Siliziumablagerung auf der Gasverteilungsplatte 
zur Einleitung der Reakdons gase beobachtet 55 

Bei der zweiten CVD-Versuchsreihe als Test fOr das herkSmmliche Mikrowellenheizverfahren kam die oben 
beschriebene Vorrichtimg ftlr die erste Versudisserie mit einigen, nachfolgend aufgefuhrten Abwandlungen zum 
Einsatz. Die Teilungsplatte wurde aus dem Reaktorbett entfemt wodurch das gesamte Siliziumbett ohne eine 
getrennte Heizzone als Reaktionszone verwendet wurde. Der Isolationsblock wurde ebenfalls entfemt, wobei 
die AuBenw^de des Quarzreaktors mit Stickstoffgas gekuhlt wurden, um die Siliziumablagerung an den 60 
Innenwinden zu minimieren. Am Bodenende des Applikators 2 wurde eine GaseinlaBdQse und ein Vielloch-Ver- 
teiler zum Einfiihren des Kuhlgases angeordnet Das KQhlgas wurde durch Ldcher, die in der Tragplatte 4 gemaB 
Fig. 1 eingebracht wurden, abgeleitet Zwei Gaseinlafidusen 16 und 17 und separate Gaskammem 18 und 19 
wurden abgeandert, um das vorgeheizte Reaktionsgas 9 gleichmSBig durch die Gasverteilungsplatten 14 und 15 
einzuleiten. Fiir diesen herkSmmlichen ProzeB war die Versorgung mit Mikrowellen und die Betriebsbedingun- 65 
gen gleich wie bei der ersten Testreih mit der Ausnahme, daB die Eintragsmengen des Tr^gergases und des 
Reaktionsgases miteinander vermischt wurden und auf 150'*C vorgeheizt wurden. Weiterhin betrug die Zufuhr- 
mengc des Stickstoffgascs fur die Wandkuhlung imd die Zufuhrmenge des KOhlwassers zur Kflhlung des 
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Verteilers SJS mol/min bzw. 9.0 Utrntt 

Der Betrieb auf diese herkommliche Weise erforderte mehr Mikrowellenenergie zum Aufrechterhalten 
derselben Bettemperatur als beim ersten Versuch gem§B der vorliegenden Erfindung erforderlich war. Dies ist 
ein naturliches Ergebnis, das auf der Kuhlung um das Reaktorbett statt Verwendung einer Isoliening basiert 
Eine Mikrowellenleistung in H6he von 6.1 KW und 7.6 KW war erforderlich, um die CVD-Temperatur vor bzw. 
nach dem Einf Ghren von TCS in das Zuf uhrgas aufrecht zu erhalten. Jedoch war nach dem Einfuhren des TCS in 
das Reaktionsgas ein schrittweises Erhohen der Leistung von 7.6 auf 9.0 KW erforderlich, um die Temperatur 
aufrecht zu erhalten. Weiterhin nahm der Druckverlust der Gasverteilungsplatte rait der Zeit zu- Hierdurch war 
ein kontinuierlicher CVD-Betrieb von maximal 4 Stunden mdgiich. Die Erhohung der Mikrowellenleistung hing 
hauptsachlich damit zusanmien, daB sich an den Innenwanden des Quarzreaktors, durch die Mikrowellen 
eingefiihrt wurden, Siliziura ablagerte. Trotz der Gaskuhiung der AuBenwande des Quarzreaktors trat an den 
Innenwanden, die sich m Kontakt mit Mikrowellen bestrahJten Partikeln befanden, Siiiziumablagerung aufgrund 
von lokal hohen Wandtemperaturen auf. Wenn die Starke der auf der Wand abgelagerten Siliziumschicht 
anwachst, absorbiert die Schicht weiterhin einen Teil der zugef uhrten Mikrowelle, was zu einem Anwachsen der 
Mikrowellenleistung fuhrt, um die vorbestiramte Reaktionstemperatur aufrecht zu erhaltea Als die Vorrichtung 
nach Beendigung des CYD-Betriebes demontiert wurde, wurden an den Reaktorwinden im Bereich des Auslas- 
ses des Wellenleiters 24 steifenfdrmige Flecken geschmolzener Siliziumschicht, die mit einigen agglomerierten 
Siliziumpartikeln verbunden war, beobachtet Unter 3920 g des Gesamtproduktes. einschlieBlich 420 g Netto-Si- 
liziumablagerung, wurden mehr als 120 g Siliziumpartikeln festgestellt, die miteinander innerhalb des Reaktor- 
bettes agglomerierten, was wohl mit lokalen Oberhitzungen in der Nahe der Flecken zusammenhangt Weiter- 
hin bedeckte eine ICruste aus Siliziumpartikeln, die miteinander durch Siiiziumablagerung verbunden waren, die 
Haifte der Gasverteilungsplatte, die in Kontakt rait der Reakdonszone stand Somit lieB das Anwachsen des 
Druckverlustes an der Gasverteilungsplatte erkennen, daB dies direkt mit der Bildung einer Kruste an der 
Gasverteilungsplatte zusammenhangt Obwohi die Temperatur unterhalb der wassergekQhlten Gasverteilungs- 
platte mit weniger als 400* Q was der Anfangsablagerungstemperatur von TCS entspricht, gemessen wurde, 
sollten deren in Kontakt mit den heiBen Siliziumpartikeln tretenden Oberflachen lokal Ober diese Temperatur 
erhitzt werden. Dies fuhrt natfirlich zur Anhaufung von Siiiziumablagerung, zur Verstopfung der Locher in der 
Verteilungsplatte, zur Abnahme des Fluidisierungsgrades in der Nahe der verstopften L6cher, zur Agglomera- 
tion von heiBen Siliziumpartikeln, die durch Mikrowellen erhitzt wurden, auf der abgelagerten Schicht und 
schlieBlich zu einem beschleunigtcn Wachstum der Kruste. Obwohi die Krustenbildung mit einer reduzierten 
Vorheiztemperatur des Reaktionsgases und durch eine verstarkte Kuhlung der Gasverteilungsplatte mittels in 
dieser zirkulierenden zusatzlichem KUhlwasser reduziert werden konnte, konnte das Problem nicht voUig 
ausgerSumt werden, solange mit Mikrowellen erfiitzte Siliziumpartikeln mit der Verteilungsplatte in Kontakt 
geraten, durch die das TCS flieBt Bei nachfolgenden CVD-Prozessen unter anderen Betriebsbedingimgen gab es 
aufgrund des herkommlichen Mikrowellenheizverfahrens keine signifikanten Anderungen hinsichtlich der Pro- 
bleme der Wandablagerung und Krustenbildung, des schlechten Wirkungsgrades und der Instabilitat wahrend 
desCVD-Betriebes. 

Beispiel 2 

Als weiteres Beispiel fur die vorliegende Erfindung wurde ein rohrformiger Quarzreaktor 1 mit 204 mm 
Innendurchmcsser, 43 mm Starke und 1700 mm Hdhe innerhalb des Applikators 2 gemaB Fig. 3 angeordnet 
Eine rohrfdrmige Teilungsstule 13, die aus einem Quarzrohr mit 80 mm Iraiendurchmesser, 350 mm H6he und 5 
mm Tiefe bestand, wurde auf dem Boden des Reaktors angeordnet, um das Reaktorbett in eine Heizzone 10 und 
eine Reaktionszone It zu unterteilen. Zum Zufuhren des Reaktionsgases 9 in die Reaktionszone 11 wurde eine 
Gasvertetlungsduse 15 mit 20 mm Innendurchmcsser vorgesehen, deren Ende innerhalb des unteren Bereiches 
der Saule 13 angeordnet wurde. Etwa 33 kg Siliziumpartikeln, mit einer KomgrSBe zwischen 297 bis 1000 \im 
und einer mittleren KomgrOBe von 647 ^im, wurden in den Reaktor zur Bildung eines Bettes von Siliziumparti- 
keln eingebracht Das Bett, das auf Viellochgasverteilungsplatten 14 fur das TrSgergas auflag, hatte eine 
Betthdhe zwischen 700 bis 800 mm. Mikrowellen mit einer Frequenz von 915 MHz wurden uber die beiden 
gleichartigen rechteckfdrmigen Wellenleitem 24a und 24b gemSB Hg. 3, die mit dem Applikator verbunden 
waren, in die ringfdrraige Heizzone 10 eingeftthrt Den Quarzreaktor umgebende Isoiienmgsbldcke 27a und 27b 
mit einer Starke von 20 mm, die aus hochreinem Silikaraaterial hergestellt waren, wurden zwischen dem Reaktor 
1 und der Innenwand des Applikators 2 angeordnet 

FCir dieses ProzeB lagen folgende typische Betriebsbedingungen vor: 
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( 1 ) Tr ager gas ( Was ser s t of f ) 

Zufiihrmenge 4.0 mol/min 

Vorheiztemperatur des Gases 250 

(2) Reaktionsgase: Trichlorsilan (TCS) und Wasserstof f 
Zufuhrmenge des TCS 3.1 mol/min 
Zufuhrmenge des Wasserstof fes 6.0 mol/mdLn 
Vorheiztemperatur des Gases 100 'C 

(3) CVD-Reaktionstemperatur 930 'C 

( 4 ) Reaktionsdruck atmosphSrisch 



Die Prozesse wurden auf kontinuierliche Weise durchgefflhrt, indem nachfolgend eme weitere Zufuhr von 
Ausgangspartikeln 5 in das Reaktorbett erfolgte und Produktgranulate 33 aus dem Bett abgezogen wurden, 
wobei das Bettgewicht und der PartikelgroBenbereich konstant gehalten wurden. 

Beim Betrieb b dieser erfindungsgemaBen Weise wurden 30.4 kg Netto-Siliziumablagerung wahrend 30 Stun- 
den CVD-Betrieb erhalten. 17 kW und 28 kW MikrowellenJeistung waren erforderlich, urn die vorbestimmte 
CVD-Teraperatur vor Einfuhrung von XOS bzw. wShrend des CVD-Betnebes unter Zufuhr von XOS au^echtzu- 
erhalten. An den Verteilungsplatten fflr das TrSgergas und fur die Reaktionsgase wurden Temperaturen beob- 
achtet, die bei 585^*0 bzw. 318"C lagen- Nach dem CVD-Betrieb wurden an den die Heizzone umgebenden 
Reaktorw5nden keine Siliziumablagerungen festgestellt and der Quarzreaktor war frei von lokal auftretenden 
Rissen oder Deformationen. Weiterhin wurde keine Bildung einer Siliziumschicht oder Kruste auf der Gasver- 
teilungsplatte fOr die Reaktionsgase angetroffen. Bei den Produktgranulaten und den nach dem Betrieb im 
Reaktor verbleibenden Siiiziumpartikeln trat keine Agglomeration, kein Sintem oder Clusterbildung von Silizi- 
umpartikein auf. 

Obwohl die vorliegenden Erfindung vollstindig anhand von Beispielen mit Bezug auf die beigeffigten Zeich- 
nungen beschricben wurde, sei darauf hingewiesen, daB eine Vielzahl von dem Fachmann naheliegenden 
Abanderungen mdglich sind, ohne den Schutzfaereich, der durch die beigefugten Ansprtiche umrissen wird, zu 
verlassen. 

PatentansprQche 

1. Verfahren zur Herstellung von polykristallinem Silicium in einem FlieBbettreaktor, bei welchem ein 
Reaktionsgas, das eine gas- oder dampffdrmige Siliciumverbindung enthtlt, in ein Bett aus durch das 
Reaktionsgas fluidisierten und mittels Mikrowellenenergie erhitzten Sliiciumteilchen eingeftlhrt wird, die 
gas- oder dampffdrmige Siliciumverbindung als Siliciummetall auf den Siliciumteilchen abgelagert wird und 
die mit dem abgelagerten Silicium versehenen Teilchen sowie nicht reagierendes Fluidisienmgsgas und 
gasfdrmige Nebenreaktionsprodukte aus dem Reaktor entfemt werden, dadurch gekennzeichnety daB das 
FlieBbett in eme Reaktionszone, in der die gasfdrmige oder dampffdrmige Siliciumverbindung als Silicium- 
metall bei einer Reaktionstemperatur auf den Siliciumteilchen abgelagert wird, und in eine Heizzone 
unterteilt wird, in der eine Fraktion der Siliciumteilchen mit Hilfe ernes siliciumfreien Tragergases fluidisiert 
und mittels Mikrowellenenergie Qber die Reaktionstemperatur erhitzt wird, und daB die aufgeheizten 
Siliciumteilchen in einem oberen Bereich der Heizzone mit den Sfliciumteilchen der Reaktionszone unter 
Obertragung der Wfirme aus der Heizzone in die Reaktionszone vermischt werden. 

2. Vorrichtung zur Durchftihrung des Verfahrens nach Anspruch 1, mit einem FlieBbettreaktor (1), der 
aufweist 

a) einen EiniaS (30) f Or Siliciumteilchen (5), 

b) eine EinlaBeinrichtung (J 7) zum Zufuhren eines Reaktionsgases (9), das eine gas- oder dampffdrmige 
Siliciumverbindung enthMlt, 

c) eine Gasverteilungsemrichtung(15) fOr das Reaktionsgas (9). 

d) eine Mikrowellenheizeinrichtung (23, 24), mit der in dem Reaktor (1) fluidisierte Silidurateilchen auf 
eine Reaktionstemperatur aufheizbar sind, und 

e) einen AuslaB (20) fOr ein Produkt (33) und einen AbgasauslaB (29) zur Abfuhr von nicht reagiertem 
Gas aus dem Reaktor (!), 

dadurch gekennzeichnet, 

f) daB der FlieBbettreaktor (1) mittels einer Teilungseinrichtung (13) m eine Reaktionszone (11) und in 
eine Heizzone (10) unterteilt ist, 

g) daB die EinlaBeinrichtung (17) fur das Reaktionsgas (9) zum Einleiten des Reaktionsgases (9) in die 
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Reaktionszone ausgebildet und eine zweite EinlaBeinrichtung (16) mit einer Gasverteilungseinrichtung 
(14) zum Einleiten eines siliciumfreienTrigergases (8) in die Heizzone (10) vorgesehen ist, und 
h) daB die Mikrowellenheizeinrichtung (23, 24) der Heizzone (10) zugeordnet ist 

3. Vorrichtung nach Anspruch 2, dadurch gekennzeichnet, daB die Teilungseinrichtung (13) als Trennwand 
ausgebildet ist, die den Innenquerschnitt des Reaktors (1) unterteiit 

4. Vorrichtung nach Anspruch 2, dadurch gekennzeichnet, daB die Teilungseinrichtung (13) als ira Reaktor 
(1) angeordnetes Rohr ausgebildet ist, das das Reaktionsgas (9) in die Reaktionszone (1 1) fuhrt 
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